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INTRODUCTION 

The p u r p o s e  o f  t h i s  p a p e r  i s  t o  p r e s e n t  a n d  s u p p o r t  t h e  a r g u m e n t  
t h a t  abundance  e s t i m a t e s  o f  t h e  m i n e r a l s  i n  c o a l  b a s e d  upon  x - r a y  
d i f f r a c t i o n  d a t a  c a n  o n l y  b e  c o n s i d e r e d  s e m i - q u a n t i t a t i v e  w i t h  e x p e c t e d  
e r r o r s  o f  d e t e r m i n a t i o n  o f  10 p e r c e n t  o r  more  o f  t h e  r e p o r t e d  v a l u e s .  
The c o m p o s i t i o n a l  a n d  p h y s i c a l  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  l o w  t e m p e r a t u r e  
a s h  componen ts  o f  c o a l  r e l a t i v e  t o  t h e  p r e p a r a t i o n  and  m o u n t i n g  o f  a s h  
f o r  X R O  a n a l y s i s  m u s t  a l s o  be c o n s i d e r e d .  

MINERALS I N  C O A L  

The m i n e r a l s  commonly f o u n d  i n  c o a l  a r e  l i s t e d  i n  T a b l e  1. 
I n  t h e  a v e r a g e  c o a l ,  c l a y  m i n e r a l s  may c o n s t i t u t e  up t o  6 0  w e i g h t  
p e r c e n t  o f  t h e  m i n e r a l  m a t t e r  ( 1  ,2). Q u a r t z  i s  u s u a l l y  t h e  s e c o n d  m o s t  
a b u n d a n t  m i n e r a l ,  w i t h  u p  20  w e i g h t  p e r c e n t  b e i n g  common. The 
c a r b o n a t e  m i n e r a l s  ( c a l c i t e ,  s i d e r i t e  and  t o  a l e s s e r  e x t e n t ,  d o l o m i t e  
a n d  a n k e r i t e )  and  t h e  i r o n  d i s u l p h i d e  m i n e r a l s  ( p y r i t e  a n d  m a r c a s i t e )  
make up, on t h e  a v e r a g e ,  a b o u t  1 0  w e i g h t  p e r c e n t  e a c h  g r o u p .  S u l p h a t e  
m i n e r a l s  o f  c a l c i u m  a n d  i r o n  a n d  t h e  f e l d s p a r  m i n e r a l s  a r e  commonly 
p r e s e n t  b u t  r a r e l y  i n  c o n c e n t r a t i o n s  o f  more  t h a n  a f e w  w e i g h t  
p e r c e n t .  E x c e p t  f o r  u n u s u a l  c a s e s  s u c h  as  t h e  s u l p h i d e  r i c h  c o a l s  o f  
t h e  n o r t h e r n  I l l i n o i s  B a s i n ,  t h e  o c c u r r e n c e  o f  t h e  o t h e r  m i n e r a l s  i n  
c o n c e n t r a t i o n s  e x c e e d i n g  a few p e r c e n t  i s  r a r e .  I t  m u s t .  h o w e v e r ,  be 
k e p t  i n  m i n d  t h a t  t h e  m i n e r a l o g y  o f  t h e  i n o r g a n i c  . p o r t i o n  o f  c o a l  shows 
s y s t e m a t i c  v a r i a t i o n  b o t h  g e o g r a p h i c a l l y  and  l o c a l l y  r e f l e c t i n g  t h e  
g e o c h e m i s t r y  o f  t h e  o r i g i n a l  p e a t  f o r m i n g  e n v i r o n m e n t  ( 3 ) .  As a 
r e s u l t ,  " a v e r a g e "  v a l u e s  o f  c o n c e n t r a t i o n  may h a v e  l i t t l e  p r a c t i c a l  
m e a n i n g .  

M o s t  c o a l s  c o n s i d e r e d  f o r  c o n v e r s i o n  p r o c e s s e s  s u c h  as 
1 i q u i  f a  
g e n e r a l  
p e r c e n t  
m a t e r i a  
m i n e r a l  
i n  t h e  

t i o n ,  a n d  t h e r e b y  t h o s e  o f  p r i m e  i n t e r e s t  t o  c h e m i s t s ,  a r e  
y h i g h  i n  a s h  ( > l o  w e i g h t  p e r c e n t )  and  s u l f u r  (?l w e i g h t  . I n  s u c h  c o a l s ,  i l l i t e  w o u l d  i n v a r i a b l y  be t h e  d o m i n a n t  c l a y  
, c o n s t i t u t i n g ,  i n  some c o a l s ,  u p  t o  h a l f  o r  m o r e  o f  t h e  
c o n t e n t .  M o s t  o f  t h e  s u l f u r  c o n t a i n e d  i n  t h e s e  c o a l s  w i l l  b e  
orm o f  p y r i t e  a l t h o u g h  m a r c a s i t e  may be l o c a l l y  d o m i n a n t  ( 4 ) .  
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QUANTIFICATION BY X - R A Y  DIFFRACTION 

The m o s t  commonly e m p l o y e d  q u a n t i t a t i v e  X R D  p r o c e d u r e  u s e d  t o  
e v a l u a t e  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  m i n e r a l  c o m p o n e n t s  i n  a m u l t i c o m p o n e n t  
m i x t u r e  o f  m i n e r a l s  compares  t h e  B r a g g  i n t e n s i t y  d a t a  o f  unknowns t o  
t h o s e  g e n e r a t e d  f r o m  a s u i t e  o f  known s t a n d a r d  samp les .  M i n e r a l  
s p e c i m e n s  a r e  a c q u i r e d  t o  r e p r e s e n t  e a c h  o f  t h e  m i n e r a l s  e x p e c t e d  i n  
t h e  unknowns. The s p e c i m e n s  a r e  g r o u n d  t o  a u n i f o r m l y  s m a l l  s i z e  ( l e s s  
t h a n  4 4  m i c r o n s )  a n d  m i x e d  t o g e t h e r  i n  c o n c e n t r a t i o n s  w h i c h  r e p r e s e n t  
t h e  r a n g e  o f  c o n c e n t r a t i o n s  e x p e c t e d  f o r  e a c h  m i n e r a l .  An i n t e r n a l  
s t a n d a r d  s u c h  a s  c a l c i u m  f l u o r i d e ,  a l u m i n u m  o x i d e  o r  p o w d e r e d  a l u m i n u m  
i s  u s u a l l y  added  i n  o r d e r  t o  m o n i t o r  and  c o r r e c t  f o r  v a r i a t i o n s  i n  
s a m p l e  a b s o r p t i o n  a n d  i n s t r u m e n t a l  v a r i a b l e s .  W o r k i n g  c u r v e s  a r e  t h e n  
p r e p a r e d  by  p l o t t i n g  t h e  r a t i o  o f  i n t e n s i t y  ( p r e f e r a b l y  i n t e g r a t e d  
i n t e n s i t y )  o f  t h e  B r a g g  r e f l e c t i o n  c h o s e n  t o  q u a n t i f y  t h e  m i n e r a l  t o  
t h a t  chosen  f o r  t h e  s t a n d a r d  v e r s u s  t h e  w e i g h t  p e r c e n t  o f  t h e  m i n e r a l  
i n  t h e  s t a n d a r d  s a m p l e s .  

T h i s  p r o c e d u r e  w i l l  p r o v i d e  a n a l y s e s  o f  h i g h  p r e c i s o n  p r o v i d e d  
c e r t a i n  b a s i c  a s s u m p t i o n s  a r e  m e t :  ( 1 )  t h e  h i g h  c o m p o s i t i o n  and 
c r y s t a l l i n i t y  ( d e g r e e  o f  o r d e r i n g )  o f  t h e  i n d i v i d u a l  m i n e r a l s  i n  t h e  
unknowns a r e  b o t h  r e a s o n a b l y  c o n s t a n t  f r o m  s a m p l e  t o  s a m p l e  a n d  ( 2 )  t h e  
c o m p o s i t i o n  a n d  c r y s t a l l i n i t y  o f  t h e  s t a n d a r d  m i n e r a l s  c h o s e n  f o r  t h e  
p r e p a r a t i o n  o f  t h e  s t a n d a r d  s a m p l e s  r e a s o n a b l y  d u p l i c a t e  t h e  
c o m p o s i t i o n  a n d  c r y s t a l l i n i t y  o f  t h e  r e s p e c t i v e  m i n e r a l s  i n  t h e  
unknowns.  The p u r p o s e  o f  t h e  f o l l o w i n g  d i s c u s s i o n  i s  t o  d e m o n s t r a t e  
t h a t ,  i n  t h e  c a s e  o f  c o a l  m i n e r a l s ,  n e i t h e r  o f  t h e  above  a s s u m p t i o n s  i s  
v a l i d  and as a r e s u l t ,  any  such  q u a n t i t a t i v e  p r o c e d u r e  w i l l  r e f l e c t  t h e  
i n h e r e n t  d e g r e e  o f  d e p a r t u r e  f r o m  t h e s e  b a s i c  a s s u m p t i o n s  and  w i l l  
t h e r e f o r e  b e  s e m i - q u a n t i t a t i v e .  O t h e r  p r o c e d u r e s  u s i n g  d a t a  n o r m a l i z e d  
t o  t h e  t o t a l  i n t e g r a t e d  i n t e n s i t y  a n d  q u a n t i f i c a t i o n  p r o c e d u r e s  
u t i l i z i n g  w e i g h t i n g  f a c t o r s  b a s e d  upon  s t a n d a r d  c h e m i c a l  f o r m u l a e  f o r  
t h e  m i n e r a l s  c a n  b e  u s e d  b u t  w i t h  n o  i m p r o v e m e n t  i n  q u a n t i t a t i v e  e r r o r s  
(5,6). 

I l l i t e  a n d  p y r i t e  w e r e  s p e c i f i c a l l y  c i t e d  i n  t h e  a b o v e  d i s c u s s i o n  
t o  make a p o i n t  r e l a t i v e  t o  t h e  p r e c i s i o n  a n d  a c c u r a c y  w i t h  w h i c h  c o a l  
m i n e r a l s  car! b e  q u a n t i f i e d  by  X R D .  F i r s t ,  i l l i t e  i s  NOT a m i n e r a l .  
I l l i t e  i s  ... a g e n e r a l  t e r m  f o r  t h e  c l a y  m i n e r a l  c o n s t i t u e n t s  o f  
a r g i l l a c e o u s  s e d i m e n t s  b e l o n g i n g  t o  t h e  m i c a  g r o u p  ( 7 ) .  To a c l a y  
m i n e r a l o g i s t ,  t h e  t e r m  i l l i t e  i s  synonomous w i t h  v a r i a b i l i t y  i n  b o t h  
c o m p o s i t i o n  a n d  c r y s t a l l i n i t y  (8). The s i t u a t i o n  i s  even  f u r t h e r  
c o m p l i c t t e d  by  t h e  f a c t  t h a t  much o f  t h e  m a t e r i a l  i n  c o a l  r e f e r r e d  t o  a 
" i l l i t e  i s  a c t u a l l y  'an i l l i t e  d o m i n a t e d  m i x e d  l a y e r e d  c l a y  w h e r e i n  t h e  
i l l i t e  l a t t i c e s  a r e  r a n d o m l y  i n t e r s t r a t i f i e d  w i t h  14A c l a y  l a t t i c e s ;  
u s u a l l y  c h l o r i t e .  T h i s  m i x i n g  o f  c l a y  m i n e r a l  l a t t i c e s  f u r t h e r  adds  t o  
t h e  i n h e r e n t  v a r i a b i l i t y  i n  b o t h  c o m p o s i t i o n  a n d  c r y s t a l l i n i t y  o f  t h e  
i l l i t e  m a t e r i a l .  The c o n s t i t u t i o n  o f  " i l l i t e "  c a n  t h e r e f o r e  be 
e x p e c t e d  t o  v a r y  s i g n i f i c a n t l y  f r o m  samp le  t o  sample.  I t  s h o u l d  be 
q u i t e  a p p a r e n t  f r o m  t h e  above  d i s c u s s i o n  t h a t  no " s t a n d a r d "  i l l i t e  
e x i s t s  t h a t  c o u l d  b e  u s e d  t o  r e p r e s e n t  i l l i t e  i n  s t a n d a r d  samp les .  

The i r o n  d i s u l p h i d e s  may r e p r e s e n t  1 0  w e i g h t  p e r c e n t  o r  more  o f  
h i g h  a s h - s u l p h u r  c o a l  ashes .  U s u a l l y ,  p y r i t e  i s  t h e  m a j o r  
d i s u l p h i d e .  P y r i t e  o c c u r s  i n  c o a l  i n  a number o f  m o r p h o l o g i c a l  f o rms  
a n d  s i z e s  ( 9 ) .  N o t  o n l y  does  t h e  p y r i t e  i n  c o a l  v a r y  i n  m o r p h o l o g y  and 
s i z e  b u t  a l s o  i n  s t o i c h i o m e t r y  and c r y s t a l l i n i t y .  S t u d i e s  h a v e  been 
c o n d u c t e d  i n  t h e  a u t h o r ' s  l a b o r a t o r y  on c u t  a n d  p o l i s h e d  s u r f a c e s  o f  
c o a l  b l o c k s  w h e r e i n  t h e  b l o c k s  h a v e  been  e x p o s e d  t o  t h e  a t m o s p h e r e  and 
t h e  p y r i t e s  o b s e r v e d  o v e r  a p e r i o d  o f  t i m e .  Some p y r i t e  g r a i n s ,  t h e  
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e u h e d r a l  f o r m s ,  r e m a i n  b r i g h t  a n d  show l i t t l e  t e n d e n c y  t o  r e a c t .  The 
m a s s i v e  fo rms  o f  p y r i t e ,  on t h e  o t h e r  hand,  show a w i d e  v a r i a t i o n  i n  
a p p a r e n t  r e a c t i v i t y  w i t h  c r y s t a l s  o f  i o n  s u l f a t e s  b e i n g  o b s e r v e d  t o  
f o r m  on some p y r i t e  s u r f a c e s  w i t h i n  a m a t t e r  o f  h o u r s  a n d  i n  some 
c a s e s ,  w i t h i n  m i n u t e s .  

A n o t h e r  s t u d y  i n v o l v e d  i n  q u a n t i f i c a t i o n  o f  p y r i t e  i n  d i f f e r e n t  
c o a l  l i t h o t y p e s .  C o a l s  a r e  d e s c r i b e d  m e g a s c o p i c a l l y  b a s e d  u p o n  t h e  
d e g r e e  o f  b r i g h t  a n d  d u l l  b a n d i n g .  Zones a r e  d e l i n e a t e d  w i t h i n  t h e  
c o a l  and  d e s i g n a t e d  as  a " l i t h o t y p e "  b a s e d  on t h e  r e l a t i v e  p e r c e n t a g e  
o f  b r i g h t  and  d u l l  bands  w i t h i n  t h e  zone  ( 1 0 ) .  D o m i n a n t l y  b r i g h t  b a n d s  
a r e  ca l l ec !  "V ITRAIN" ,  d u l l  bands ,  DURAIN and  t h o s e  i n t e r m e d i a t e  b e t w e e n  
t h e  t w o ;  CLARAIN". A l t h o u g h  t h e  d e s i g n a t i o n  a s  t o  l i t h o t y p e  i s  s o l e l y  
made d e p e n d i n g  upon  m e g a s c o p i c  d e s c r i p t i o n ,  t h e  l i t h o t y p e s  d i f f e r  i n  
b a s i c  o r g a n i c  c o m p o s i t i o n  a s  i l l u s t r a t e d  by  t h e  d a t a  f o r  t h e  Waynesburg  
Coa l  shown i n  T a b l e  2. 

TABLE 2. C O M P O S I T I O N  OF LITHOTYPES OF THE WAYNESBURG C O A L  

LITHOTYPE I V I T R I N I T E  I E X I N I T E  %INERTINITE %MINERAL MATTER 

V i t r a i n  93.1 1.8 2.4 
C l a r a i n  84.2 4.4 5.6 
D u r a i n  43.4 17.8 24.9 

2.7 
5.8 

13.9 

The l o w  t e m p e r a t u r e  a s h  o f  e a c h  l i t h o t y p e  was t h e n  s u b m i t t e d  t o  X R D  
a n a l y s i s .  The i n t e g r a t e d  i n t e n s i t i e s  o f  each  o f  t h e  s e l e c t e d  
a n a l y t i c a l  8 r a g g  r e f l e c t i o n s  s e l e c t e d  f o r  t h e  i n d i v i d u a l  m i n e r a l s  w e r e  
summed f o r  a l l  m i n e r a l s  p r e s e n t  i n  each  samp le  t o  g i v e  a " t o t a l  
i n t e g r a t e d  i n t e n s i t y " .  T h i s  v a l u e  was t h e n  d i v i d e d  i n t o  t h e  i n t e g r a t e d  
i n t e n s i t y  o f  t h e  p y r i t e  a n a l y t i c a l  B r a g g  r e f l e c t i o n  t o  g i v e  t h e  
" p e r c e n t  o f  t o t a l  i n t e g r a t e d  i n t e n s i t y " .  The d a t a  a r e  s u m m a r i z e d  i n  
F i g u r e  1. I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  t h e r e  i s  a s y s t e m a t i c  r e l a t i o n s h i p  
b e t w e e n  t h e  composition/crystallinity o f  t h e  p y r i t e  a n d  t h e  b a s i c  
o r g a n i c  makeup o f  t h e  c o a l .  M o s t  i m p o r t a n t  i s  t h e  o b s e r v a t i o n  t h a t  
e q u a l  c o n c e n t r a t i o n s  o f  p y r i t e  g i v e  d i f f e r e n t  i n t e n s i t y  r e s p o n s e s .  
Volume f o r  vo lume,  t h e  p y r i t e  c o n t a i n e d  w i t h i n  t h e  b r i g h t  c o a l  
( V i t r a i n )  s h o w i n g  s i g n i f i c a n t l y  h i g h e r  B r a g g  i n t e n s i t i e s  t h a n  t h e  
p y r i t e  c o n t a i n e d  i n  t h e  d u l l e r  c o a l s .  

To compound t h e  p r o b l e m ,  m a r c a s i t e  f o r  r e a s o n s  unknown t o  t h e  
a u t h o r ,  does  n o t  show t h e  i n t e n s i t y  r e p o n s e ,  vo lume f o r  v o l u m e  a s  
p y r i t e .  It has  been  t h e  a u t h o r ' s  e x p e r i e n c e  t h a t  t h e  m a r c a s i t e  c o a l s  
t h a t  h a v e  been  shown by  o p t i c a l  e x a m i n a t i o n  t o  b e  i n s i g n i f i c a n t  
c o n c e n t r a t i o n  show a l m o s t  n o  i n d i c a t i o n  o f  b e i n g  p r e s e n t  on a 
d i f f r a c t o g r a m  g e n e r a t e d  f r o m  t h e  l o w  t e m p e r a t u r e  ash.  

I t  m u s t  b e  a p p a r e n t  f r o m  t h e  a b o v e  d i s c u s s i o n  t h a t  t h e  g r e a t  
number o f  v a r i a b l e s  o t h e r  t h a n  c o n c e n t r a t i o n  a f f e c t  t h e  i n t e n s i t i e s  o f  
m i n e r a l  p a t t e r n  as o b s e r v e d  on a d i f f r a c t o g r a m .  I n a s m u c h  as t h e y  
c a n n o t  be m o n i t o r e d  a n d  c o m p e n s a t e d  f o r  m a t h m e t i c a l l y ,  t h e s e  v a r i a t i o n s  
m u s t  be r e f l e c t e d  i n  t h e  e r r o r  o f  d e t e r m i n a t i o n .  T h i s  w o u l d  b e  t r u e  
r e g a r d l e s s  o f  t h e  q u a n t i f i c a t i o n  p r o c e d u r e  emp loyed .  The c o n c l u s i o n ,  
t h e r e f o r e ,  i s  t h a t  t h e  i n h e r e n t  v a r i a b i l i t y  i n  c o m p o s i t i o n  a n d / o r  
c r y s t a l l i n i t y  t h a t  e x i s t s  w i t h i n  t h e  m a j o r  m i n e r a l  c o m p o n e n t s  o f  t h e  
l o w  t e m p e r a t u r e  a s h e s  o f  c o a l  w i l l  b e  r e f l e c t e d  i n  t h e  s t a t i s t i c a l  
e r r o r  o f  d e t e r m i n a t i o n  and  t h a t  e r r o r  , , w i l l  b e  o f  s f f f i c i e n t  m a g n i t u d e  
t o  p r e c l u d e  t h e  u s e  o f  t h e  t e r m  q u a n t i t a t i v e  t o  d e s c r i b e  t h e  
p r o c e d u r e .  T h e r e f o r e ,  any  p r o c e d u r e  u s i n g  x - r a y  d i f f r a c t i o n  t o  
d e t e r m i n e  t h e  m i n e r a l s  i n  c o a l  m u s t  be c o n s i d e r e d  s e m i - q u a n t i t a t i v e  a t  
b e s t .  
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SAMPLE PREPARATION & MOUNTING 

Any p r o c e d u r e  f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  and  m o u n t i n g  o f  c o a l  l o w  
t e m p e r a t u r e  a s h e s  f o r  X R D  a n a l y s i s  MUST t a k e  t w o  p r o p e r t i e s  o f  t h e  
m a t e r i a l  i n t o  a c c o u n t :  ( 1 )  m i n e r a l s  e x i s t  w h i c h  r e a c t  w i t h  w a t e r  t o  
p r o d u c e  a c i d i c  s o l u t i o n s  ( t h e  i r o n  d i s u l p h i d e s )  w h i c h  i n  t u r n  d i s s o l v e  
a c i d  s o l u b l e  c o m p o n e n t s  s u c h  as  c a l c i t e  and  ( 2 )  t h e  c l a y  m i n e r a l s  by 
v i r t u e  o f  e x c e p t i o n a l l y  w e l l  d e v e l o p e d  ( 0 0 1 )  c l e a v a g e  s u r f a c e s  h a v e  a 
d o m i n a n t  p l a t e y  c r y s t a l  f o r m .  The s i g n i f i c a n c e  o f  t h e  f i r s t  a t t r i b u t e  
i s  t h a t  t h e  a s h e s  c a n n o t  b e  p l a c e d  i n  w a t e r  t h e r e b y  p r e c l u d i n g  c e r t a i n  
s a m p l e  p r e p a r a t i o n  t e c h n i q u e s  s u c h  a s  d i s p e r s i o n  i n  w a t e r  f o l l o w e d  by  
vacuum m o u n t i n g  o n  f i l t e r s  o r  c e r a m i c  b l o c k s .  The second  
c h a r a c t e r i s t i c ,  p o s s e s s i o n  o f  a p l a t e y  c r y s t a l  f o r m ,  p r e c l u d e s  t h e  
a t t a i n m e n t  o f  t h e  t h e o r e t i c a l l y  r e q u i r e d  r a n d o m l y  o r i e n t e d  sample.  
Those  who work w i t h  t h e  c l a y  m i n e r a l s ,  r e a l i z i n g  a random s a m p l e  c a n n o t  
b e  p r e p a r e d  and  t h a t  t h e  c l a y  p a r t i c l e s  w i l l  d e p o s i t  i n  p r e f e r r e d  
o r i e n t a t i o n ,  p u r p o s e l y  p r e p a r e  a n d  moun t  t h e  samp les  s u c h  t h a t  t h e  
p r e f e r r e d  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  i n d i v i d u a l  p l a t e l e t s  i s  m a x i m i z e d  and  
t h e r e b y  m i n i m i z e  a n y  v a r i a t i o n s  i n  d i f f r a c t i o n  i n t e n s i t y  due  t o  
v a r i a t i o n s  i n  p a r t i c l e  a l i g n m e n t  w i t h i n  t h e  s a m p l e .  The o r i e n t a t i o n  o f  
t h e  c l a y  p l a t e l e t s  p a r a l l e l  t o  t h e  samp le  s u r f a c e  p o s i t i o n s  t h e  " C "  
c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  s a m p l e  s u r f a c e .  Because  t h e  
d i a g n o s t i c  i n t e r p l a n a r  s p a c i n g  f o r  t h e  c l a y  m i n e r a l s  i s  a l o n g  t h e  " C "  
c r y s t a l l o g r a p h i c  d i r e c t i o n ,  s u c h  an o r i e n t a t i o n  i s  i d e a l  f o r  c l a y  
m i n e r a l  i d e n t i f i c a t i o n .  The s i m p l e s t  m e t h o d  t o  moun t  a l o w  t e m p e r a t u r e  
a s h  f o r  X R D  a n a l y s i s  i s  t o  p r e s s  t h e  a s h  o n t o  t h e  s u r f a c e  o f  a p e l l e t  
p r e p a r e d  f r o m  t h e  c o a l  f r o m  w h i c h  t h e  a s h  was d e r i v e d .  

FUTURE PROSPECTS 

A few y e a r s  ago, a n d  ad h o c  g r o u p  o f  w o r k e r s  i n t e r e s t e d  i n  c o a l  
m i n e r a l s ,  The M i n e r a l  M a t t e r  i n  C o a l  Group ,  p r e p a r e d  and d i s t r i b u t e d  a 
r o u n d - r o b i n  l o w  t e m p e r a t u r e  a s h  t o  t e n  l a b o r a t o r i e s .  Each  l a b o r a t o r y  
was t o  p r e p a r e ,  moun t  a n d  q u a n t i f y  t h e  m i n e r a l  componen ts  i n  t h e  a s h  by 
t h e i r  r e s p e c t i v e  X R D  t e c h n i q u e s .  The d a t a  w e r e  t h e n  compared.  Even 
t h o u g h  a w i d e  v a r i e t y  o f  t e c h n i q u e s  was u s e d  f o r  each  p h a s e  o f  t h e  
a n a l y s i s ,  w i t h  t h e  e x c e p t i o n  o f  t h e  c l a y  m i n e r a l  e s t i m a t e s  made by  one 
l a b o r a t o r y  ( s i g n i f i c a n t l y  l o w e r  t h a n  t h e  o t h e r s )  a n d  t h e  p y r i t e  
e s t i m a t e  made by  a n o t h e r  ( t o o  h i g h ) ,  t h e  d a t a  compared  r e a s o n a b l y  
w e l l .  The a v e r a g e s  o f  a l l  t h e  s u b m i t t e d  e s t i m a t e s  a r e  s u m m a r i z e d  i n  
T a b l e  3. 

TABLE 3 .  RESULTS OF R O U N D  ROBIN L.T.A. ANALYSIS 

MINERAL A V E .  CONC. WT% S .DEV . C.V. 

I l l i t e + M i x  L 3 0  
K a o l  i n i t e  1 8  
Q u a r t z  21 
C a l c i t e  10 
P y r i t e  1 8  

7 . 0 7  0 .24  
4.85 0 . 2 7  
6.31 0.30 
3.59 0.36 
4 . 9 3  0 . 2 7  
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A n o t h e r  o b j e c t i v e  o f  t h e  e x e r c i s e  was t o  d i s c u s s  t h e  r e s u l t s  and  
p r o c e d u r e s  u s e d  a n d  come t o  some a g r e e m e n t  on a " s t a n d a r d "  p r o c e d u r e  
f o r  samp le  p r e p a r a t i o n ,  m o u n t i n g  a n d  q u a n t i f i c a t i o n  t h a t  w o u l d  be 
a c c e p t a b l e  t o  a l l  t h e  w o r k e r s .  The a g r e e m e n t  t h a t  was r e a c h e d  was t h a t  
n o  a g r e e m e n t  w o u l d  b e  f o r t h c o m i n g  o n  o f  t h e  p h a s e s  o f  t h e  
a n a l y s i s .  W i t h  n o  o n e  p r o c e d u r e  d e m o n s t r a t a b l y  b e t t e r  t h a n  t h e  o t h e r ,  
e a c h  l a b o r a t o r y  was e x p e c t e d  t o  m a i n t a i n  t h e i r  own p r o c e d u r e .  As l o n g  
a s  a p r o c e d u r e  i s  s c i e n t i f i c a l l y  and  a n a l y t i c a l l y  sound  a n d  r e f l e c t s  a 
t h o r o u g h  u n d e r s t a n d i n g  o f  t h e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  m i n e r a l s  c o n t a i n e d  i n  
c o a l  and t h e  r e q u i r e m e n t s  and  l i m i t a t i o n s  o f  x - r a y  d i f f r a c t i o n ,  one 
p r o c e d u r e  w i l l  p r o b a b l y  be as  good  a s  a n o t h e r  b u t  n o n e  w i l l  b e  b e t t e r  
t h a n  s e m i - q u a n t i t a t i v e .  W i t h  a l l  i t s  s h o r t c o m i n g s ,  x - r a y  d i f f r a c t i o n  
i s  s t i l l  t h e  b e s t  a n d  m o s t  p r a c t i c a l  m e t h o d  f o r  t h e  e s t i m a t i o n  o f  t h e  
a b u n d a n c e  o f  t h e  i n d i v i d u a l  m i n e r a l s  i n  c o a l .  
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TABLE 1 

C O M M O N  COAL MINERALS 

M i n o r  4 

K a o l i n i t e  A l , S i 2 0 5 ( 0 H ) 4  
I l l i t e  a 
M i x e d  L a y e r  b 

L 

C a r b o n a t e s  

D i s u l f i d e s  

S u l f a t e s  

F e l d s p a r s  

C a l c i t e  CaC03  
D o l  o m i t  e ( C a , M g )  (CO 12 
A n k e r i t e  C a (  F e , M g ) C d 3  
S i d e r i t e  F e C 0 3  

F e S 2  ( c u b i c )  { k ~ ' , ~ " , i t e  F e S  
( g r t h o r h o m b i c )  

' C o q u i m b i t e  F e  ( S O 4 1 3  9 H z 0  
S z m o l n o k i t e  F e $ 0 4  H 0 
G y p s u m  c a s 0 4  2 i 2 0  
B a s s a n i t e  c a s 0 4  9820 
A n h y d r i t e  C a s 0 4  
J a r o s  i t e K F e 3 ( S 0 4 ) 2  (OH16 

P1 a g i  o c l  a s e  

O r t h o c l a s e  K A l S i 3 6 8  
( N a C a ) A l  ( A 1 S i ) S i  08 

a I l l i t e  h a s  a c o m p o s i t i o n  s i m i l a r  t o  m u s c o v i t e -  
K A ~ ~ ( S ~ ~ A ~ ) O ~ I ~ ( O H ) ~ ,  e x c e p t  f o r  l e s s  K +  a n d  m o r e  S i 0 2  a n d  H20 

b M i x e d  l a y e r e d  c l a y s  a r e  u s u a l l y  r a n d o m l y  i n t e r s t r a t i f i e d  
m i x t u r e s  o f  i l l i t i c  l a t t i c e s  w i t h  m o n t m o r i l l o n i t i c  a n d / o r  
c h l  o r i  t i  c 1 a t t  i c e s .  
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a g u r e  1. Relat ionship between a c t u a l  p y r i t e  composition and r e l a t i v e  
percent  t o t a l  i n t eg ra t ed  i n t e n s i t y  of p y r i t e  i n  low 
temperature ashes of Waynesburg c o a l  I i thotypes.  
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